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This paper deals with a proposal for both the fabrication process of single-crystal silicon-carbide (SiC) thin-films and its
application to microstructure. The SiC thin film was synthesized using molecular beam epitaxy, where single crystal SiC layer can
be grown on single crystal silicon (Si) substrate. Applying lithography and etching process, microscopic cantilevers were fabricated.
Reactive ion etching (RIE) process shaped the outline of the cantilevers. Then, the Si substrate beneath the cantilevers was
selectively removed with some types of etching processes to compare the geometrical accuracy. Typical dimensions of the
cantilevers were 10µm in length and 30µm in width. The thickness was 180nm that is equal to thickness of the SiC epitaxial layer.
The bending test of the cantilevers were also carried out to demonstrate its flexibility.
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1．緒　　　言
　炭化珪素（以下SiC）の優れた機械特性と電気特性を利用した
高温用マイクロセンサ等の開発が進められているが 1)，質の良い
基板の製作法と，所望の形状を得るための加工法が製造上の問
題として解決されていない．
　構造を微細化する際，その材料内部に含まれる欠陥は破壊の
きっかけとなるなど強度に直接影響するため，SiCは多結晶より
単結晶であることが望ましい．単結晶シリコン（以下Si）が微
小構造材料に用いられるのも，このような理由による場合が多
い．またSiCは高融点であるため，バルク構造が必要でない場
合には適当な基板上に薄膜を形成する方が合理的である．品質
の安定した基板材料としてSiがあるが，SiCとの格子不整合が
20%程度あるため，SiC/Si構造を製作する際には様々な問題が
ある．
　たとえばCVD法を応用した方法2)があるが，複数のガスソー
スを用いる場合が多いためプロセスの管理が難しい．しかも成
長温度が1000度を超えるような場合はSi構造の熱軟化･変形も
問題となる3)．そこで，1,3ジシラブタンを用いてソースを単一
化し，さらにプロセスの低温化する方法が検討され4)，さらにそ
の機械的特性の評価まで行われているものの5)，欠陥の少ない
単結晶膜を得ることは容易でない．
　CVDに比べて成膜速度は遅いものの，良質の薄膜製作が容易
なエピタキシャル成長によるSiC製作も試みられている．Si基板
との格子定数の差を小さくするため，SiCの中でも6H-SiC（六
方晶）構造を成長させる例が多い6)．3C-SiC（立方晶）につい
てもエピタキシャル成長を試みた例があり7)，多層ヘテロ構造
についての試み8)や新しいプロセスの提案9)が行われている．し
かし，その特性評価などは十分に行われていない．
　なお，ヘテロ構造を製作する際に問題となりやすい残留応力
についても，これまで多くの研究が行われてきており10) 11)，そ
の低減法は既に確立されつつあると考えられる．
　一方，成膜後の加工プロセスについて，これまで反応性イオ
ンエッチング（RIE）を用いた方法が検討されてきているもの
の12) 13)，パターニングから最終的なSiC構造を得るまでの一貫
したプロセスは十分な検討が行われておらず，応用を進める上
での障害になっていると考えられる．
　著者らは分子線エピタキシによってSi基板上に単結晶SiC薄
膜を製作する研究を進めてきており，これまでは原子オーダで
超平滑な表面を得ることを目的としてきた14)．本報では，単結
晶SiC薄膜の製作から単純なはり構造の試作までを通じ，SiC単
結晶微小構造の製作プロセスの提案を行うことを目的とする．
2．SiC薄膜の製作と評価
　2.1　実験装置構成と方法
　図1に実験装置を示す．真空容器中で加熱した基板に向けて
分子線を供給し，基板表面において基板結晶軸にならった結晶
成長を行うことができる（分子線エピタキシ（MBE））．容器の
真空度は十分に高く（<10-9Pa），不純物の混入を最小限に抑え
られるようにしてある．SiCを製作する際には十分なエネルギが
必要であるため，基板温度は1200度まで加熱できるようになっ
ている．分子線源としては，電子線蒸発源でSiインゴットから
Fig.  1　Experimental setup and main specifications
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Fig. 5　Results of TEM observation
Fig. 4　Results of RHEED analysis
Fig. 2　Process of SiC epitaxial growth
発生させたSi分子線と，アセチレンの熱分解による炭素分子線
を用いた．成長前後の結晶性の確認は高エネルギ電子線回折
（RHEED）により行った．装置の主な仕様は図中に示したとお
りである．
　プロセスは図2に示すとおりである．洗浄した単結晶(111)Si
基板を容器に入れ，加熱しながらアセチレンのみを供給してそ
の表面を炭化し，その後さらに加熱を続け，所定の温度に達し
たところでSiの供給を開始し，SiCの成長を行った．エピタキ
シャル成長速度は一般的に遅く，本実験では 1時間の成長を
行って厚さ180nm（公称値）の薄膜を製作した．
　2.2　製作したSiC薄膜の結晶性
　Si基板上にSiCをヘテロエピタキシャル成長させる場合のモデ
ル図と問題点を図3に示す．同図は(111)基板を[110]方向から
観察した格子を示したものであり，Siの格子定数は 0.543nm，
SiCのそれは0.436nmである．この格子定数の違いから界面に
は大きなひずみが生じ，これを緩和するために粒界や，構造は
同じものの位相がずれたアンチフェーズバウンダリなどの欠陥
を作りやすい．他の問題として，元素の組成比が1:1となるかど
うか，基板結晶構造が成長層へ継承されるかどうか，また，界
面付近での不純物の混入の有無などがある．
　RHEEDにより結晶性の評価を行った結果を図4に示す．エピ
タキシャル成長前の基板観察では良好な結晶性を示すストリー
ク（縞状）パターンが観察された（同図左上）．炭化後のパター
ン（同図左下）ではパターンが明確でなくなり，結晶性が劣化
したことがわかり，併せてストリーク間隔がSiのそれより大き
いことから格子定数が小さくなったことも読み取れる．炭化前
後でのストリーク間隔の変化から，格子間隔は炭化後に20%程
度小さくなったことがわかり，理論値の24.5%とほぼ等しい値
になることがわかった．SiC層のRHEEDパターン（同図右下）で
はストリーク間隔は変わらずにストリークが明確化したことか
ら結晶性が向上したことがわかる．
　図5には，ほぼ同じ条件で作製したSiC/Si界面部分を透過電子
顕微鏡（TEM）で観察した結果を示す．図下側のSi基板内では
原子が規則正しく並んでおり，界面付近（炭化層）では格子が
乱れていることがわかる．しかし，10原子層程度の厚さ乱れた
後は，Si基板の格子にならう形でSiC層が成長していることがわ
かる．この図から読み取ったSiCの格子定数はSi基板のそれに比
べて20%程度小さくなっており，RHEED観察の結果とよく一
致する．他の観察結果では結晶構造の位相がそろっていない部
分，いわゆるアンチフェーズバウンダリ（図3参照）があるこ
ともわかっている．配向性のない材料組織では隣り合う結晶粒
間の格子が全く整合せず，これが材料欠陥となるため，機械的
強度は低下すると考えられる．一方，アンチフェーズバウンダ
リでは結晶格子の位相がずれながらも格子自体の整合性は維持
されるため，これが強度に及ぼす影響は小さいと考えられる．
　2.3　ピットの発生
　成長させたSiC層を上面から電子顕微鏡（SEM）観察すると，
図6に示すようなピットが観察された．成長条件により，ピッ
トの発生数が異なるもののその形状は同様であり，(111)Si基板
上で正三角形であったことから，エネルギ的に安定な{111}面
が現れた形状となっていることがわかる．同図右側の断面図を
見ると，その深さは0.5µm程度であることがわかる．これまで
の研究結果14)を踏まえると次のような理由が考えられる．すな
わち，図2の炭化工程の際に炭素原子の供給が十分でないとSi
が露出した部分が残り，SiC合成時に基板のその部分からSi原子
Fig. 3　Epitaxial growth of SiC on Si substrate
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Fig.6　SEM observation of pits on Si substrate
1 mµ
Top view Cross section
[111]
5 mµ
(111)
Carbonized layer
SiC layer
Lattice grid of Si
Lattice grid of SiC
Interface
Si substrate
Difference of
lattice constant
Original
substrate
a
bAfter
carbonization b a/ =1.2
After
SiC growth
c c a/ =1.2
Lattice constant of Si
Lattice constant of SiC
0.543
0.436
= 1.245=
[ Theory ]
J
J
J
J
J
JJ
JJ
J J J
J
J
J
Silicon supply
C2H supply2
Epitaxial growthCaronization
Time min
0 50 100 150 200 250 350300
1000
800
600
400
200
0
S
u
b
st
ra
te
te
m
p
.
d
e
g
re
e
s
Gas SF6 
RF Power 100W 
Pressure 30Pa 
Etching time 10min 
 
Etchant HF (9%), HNO3 (68%), CH3COOH (23%)
Etching rate 2-6µm/min16) 
 
(a) Wet etching with mask (Table 3, 3min), then mask removal
(b) Dry etching with mask (Table 4), then mask removal 
(c) Further wet etching (Table 3, 2min) after processing of (b) 
(d) Removal of mask, then wet etching (Table 3, 3min) 
 
Gas CF4 (80%), O2 (20%) 
RF Power 50W 
Pressure 3Pa 
Etching time 15min 
 
Fig.7　Process flow and its variation
が拡散し，あたかもエッチングされたようになったと考えられ
る．しかし，これらのピットはSEM観察では観察できるものの
AFM観察では観察されなかったことから，基板に凹部はあるも
のの，その上のSiC層は問題なく形成されており，SEM観察で
はSiC層を電子線が透過してその下部にあるピットが観察され
たと考えられる．従って，本研究で目指すSiC構造の製作に関
してはピットの有無は影響しないと考えられる．
3．微細構造製作プロセス
　3.1　プロセスと組合せ
　図7に本研究で用いた構造製作プロセスを示す．SiC層をパ
ターニングするために，まずリソグラフィによりレジストにパ
ターンを転写した．ここで用いたレジストは厚膜ネガ型フォト
レジスト（MicroChem製SU-8）であり，厚さを30µmと厚くす
ることでエッチングの際のマスクとした．SiC層の除去は，表1
に示す条件のRIEにより行った．上記レジストを用いた理由は，
他の薄膜レジストではRIEの際に侵食されてしまい，マスクの
機能を果たせなかったためである．ただし，本レジストの除去
はドライプロセス（アッシング）では難しかったため，後述す
るようにウェットプロセスで行った．
　その後の下地のSi層除去を行うプロセスについては，ウェッ
トプロセスとドライプロセスの組合せが複数考えられる．メニ
スカス（液架橋）力によって構造が変形・固着してしまうなど
の問題から一般的にはドライプロセスが好まれるが15)，輪郭精
度などの議論が少ないため，ここでは以下に示すようなウェッ
トとドライを含めた4つの手順を検討した（表2）．
　(a)マスクをつけたままで表316)に示す条件のウェットエッチ
ング（3min）でSiを除去した後，マスクを除去
　(b)マスクをつけたままで表4に示す条件のドライエッチング
でSiを除去した後，マスクを除去
　(c)上記(b)の後，表3のウェットエッチング（2min）により，
さらにSiを除去
　(d)マスクを除去後，表3の条件のウェットエッチング（3min）
でSiを除去
　なお，SiC除去のためのRIEではイオン衝撃による方向性を有
した加工が行われ，パターン形状が正確に転写できるように配
慮し，また，Si除去プロセスの条件(表3,4)は，いずれも等方的
な性質が強いエッチングであり，マスク下部を除去（アンダー
カット）することでSiCの片持ちはり構造を製作した．各条件
は予備実験を行って決定したものであるが，必ずしも最適な条
件とはいえない．
　図8に，SiC除去までを行った後のパターン観察結果（左側は
通常のSEM写真，右側は3次元処理像）を示す．ただし，レジ
ストはH2SO4（71%）H2O2（21%）H2O（8%）溶液で除去して
ある．幅30µmで，長さが種々異なる片持ちはりパターンが2本
ずつ作られている．長さが異なるものがあるのは，別の目的で
製作したマスクパターンを用いたためであり，ここでは意味を
持たない．最表面部分がマスクで覆われていたSiC部であり，マ
スクの保護作用が確認できた．表面粗さ計で段差を測定したと
ころ1.2µmであったことから，厚さ180nmのSiCは完全に除去
され，Si層までエッチングが進んだことがわかる．その結果，基
板にあったピットはもはや観察されない．
　なお，はりの周囲がだれた形状になった．これは，RIE加工
中の生成物などの堆積により，はり周囲でのエッチング速度が
局所的に遅くなった結果と考えられる．しかし，SiC層はパター
Table 1　Conditions for SiC etching
Table 3　Conditions for Si wet etching
Table 4　Conditions for Si dry etching
Fig.8　Results of SEM observation after SiC patterning
Table 2　Variation of the process
ンどおり除去されているため，後工程に対する影響はないと考
えられる．
　3.2　製作結果
　製作したSiC片持ちはりの上面からのSEM観察結果を図9に
示す．黒い矩形部分は下地のSiが見えている部分であり，この
200 m
Width 30 m
Step height 1.2 m
Si substrate
Resist coat
Photoresist SU-8 (30 m)
SiC layer (180nm)
Epitaxy
Lithography
RIE
Photomask
Si substrate
SiC layer
Photoresist
Wet etching
(with or without mask))
Si substrate
Etch mask (Photoresist)
SiC layer (180nm)
Si substrate (450 m)
Accelerated ions
and radicals
UV
Accelerated ions and radicals
SiC
cantilever Bird’s eye
view
Fig.9　Top views of SiC cantilevers after various processings
Fig.10　Bird’s eye views of SiC cantilevers after various processings
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上下および左方に突出した，白く見える部分がSiC層である．
エッチング時間をさらに長くすると突出しの長いはり構造がで
きるものの，洗浄・乾燥工程で壊れてしまうため，はり中央部
が基板に支えられた短いはり構造とした．以下では各条件の比
較を行うために観察結果をまとめる．
　(a)ウェットエッチングによるSi除去の場合
　　SiCはりの輪郭が明確でなく，細かく砕けたように見える．
アンダーカットがあまり進まなかったため，突出し量は
3.6µmと小さかった．図8に示すようにパターンを狭い間隔
（最小 40µm）で並べながらも 30µm厚のマスクをつけて
ウェットエッチングを行ったため，エッチング液が十分に浸
透せず，アンダーカットが進まなかった可能性がある．
　(b)ドライエッチングによるSi除去の場合
　　輪郭精度は良好であり，突出し量も大きくなった．しかし，
はりの幅がやや小さくなっており，SiC層も側方からの侵食
を受けたと見られる．
　(c)前記(b)の後にさらにウェットエッチングした場合
　　突出し量が10µm程度まで大きくなり，輪郭精度も良好で
あった．しかし，前記(b)の場合と同様に，はりの幅が減少し
た．
　(d)マスクを最初に除去してウェットエッチングした場合
　　突出し量が最も大きく，12µm程度まで大きくなった．ただ
し，はりの輪郭が多少崩れて見える．はりの幅の減少は見ら
れず，ほぼ所望の寸法（30µm）となった．
　図10には，それぞれのはりの鳥瞰図を示す．この図から，SiC
はりのエッジ部の輪郭精度を調べることができるとともに，薄
膜構造の平面度（たわみ）を知ることができる．また各図では，
SiCはりの下部で支えとなっているSiも観察でき，底面の荒れた
様子や，等方的なエッチングの結果としてSi側壁が垂直ではな
く傾いている様子がわかる．以下では各条件の結果をまとめる．
　 (a)ウェットエッチングによるSi除去の場合
　　SiCはり構造を透過してSi基板が見え，はり支持部の先端角
部が丸くなってしまっているのがよくわかる．はりも同様に
角が丸くなってしまっており，しかも端部がシャープではな
く崩れてしまっている．Si基板表面の荒れも大きい．
　(b)ドライエッチングによるSi除去の場合
　　大きな突出し量が得られており，はりの稜線はシャープな
形状となった．突出し量が大きいためか，先端がやや下がっ
て見える．これは自重の影響ではなく残留応力の影響と考え
られる．すなわち，成膜時に発生した残留応力が基板エッチ
ングに伴って緩和され，はりの変形を引き起こしたと考えら
れる．
　(c)前記(b)の後にさらにウェットエッチングした場合
　　前記(b)と同様の結果となった．
　(d)マスクを最初に除去してウェットエッチングした場合
　　輪郭の崩れはあまり顕著には見えず，突出し量が最も大き
い．この例では，はりがやや上方に反った形状となっている
が，これも残留応力の影響と考えられる．はり下部のSi基板
表面が最も滑らかに見えるのは，ウェットプロセスの特徴と
考えられる．
　以上をまとめると，ドライエッチングによると良好な輪郭精
度が得られるものの，SiC部分も侵食されるためか，幅が小さく
なる傾向があることがわかった．ウェットプロセスの場合，マ
スク除去はプロセスの最後ではなく，早い段階でこれを行う方
が輪郭精度が良いことがわかった．また，残留応力が最終形状
Fig.11　Bending test of the SiC cantilever
に強く影響することがわかった．これらの結果の適用範囲は限
られ，例えば，はり寸法が異なる場合にはさらなる実験が必要
であろう．また，ドライエッチングにおいてXeF2などのガス種
を用いると，エッチングがさらに等方的となるため，アンダー
カットが進んではりなどの構造を作りやすいと考えられる．し
かし，ここで得られた指針はそのような場合にも適用できると
考えられる．
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Fig.12　Curled structure of SiC thin film on Si substrate
　また，製作したはりの長さはわずか10µmと短いようである
が，厚さが180nmであることを考えるとアスペクト比は55と
比較的大きい．
4．はりの柔軟性評価
　4.1　たわみ実験
　SEM内で，観察を行いながらSiCはりのたわみ実験を行った．
試料をSEMのステージに取り付け，固定台に据え付けたピンに
対してこれを近づけることにより，片持ちはりに変形を与えた．
図11に観察結果を示す．同図左上は片持ちはりがピンに近づい
ているところを示し，同図右上は接触を始めた段階の状態を示
す．同図左下は，さらにステージ動作を与え，はりが大きく変
形した様子を示す．その後，ステージの位置を戻したところ，弾
性回復は見られたものの，はりの一部が壊れていることがわか
り，元の形状には戻らなかった（同図右下）．他のいくつかのは
りについても同様の実験を行った結果，はりは高い柔軟性を有
することがわかった．
　4.2　製作中に見られた構造
　エピタキシャル成長時に発生した残留応力の影響により，製
作途中のエッチング段階で基板から離れたSiC薄膜がカールし
てしまった例があった．図12にその例のSEM観察結果を示す．
基板には特定のパターンを設けず，Siを溶解するためのエッチ
ング液（表3と同じ）に一部を浸し，SiC薄膜が剥離・脱落した
境界部を観察した．同図左側はそれを上方から観察した結果で
ある．左側はSiが露出した部分であり，多くのピットを観察す
ることができる．右側ではSiC薄膜を透かしてSi基板上のピッ
トを見ることができる．境界部には何もないように見えるが，
方向・倍率を変えて観察してみると，同図右側に見られるよう
に，SiC薄膜が基板から離れ，カールした部分があった．この場
合は内部欠陥があったためか，幾つかのはりに分離してしまっ
たものの，SiC薄膜は高い柔軟性を有することが，この例からも
わかる．
5．結　　　言
　エピタキシャル成長によりSi基板上に単結晶SiC薄膜を製作
し，これを構造材料とする微小構造を得るためのプロセスを提
案し,微小片持ちはりの製作を試みた．主な結果は以下のよう
に要約される．
(1) Si基板上にSiCをエピタキシャル成長させることで単結晶
薄膜が得られることがわかった．
(2) その際，Si基板表面にピットが発生するものの，薄膜には
影響していないことがわかった．
(3) SiC薄膜から片持ちはりを製作する際の手法を複数検討し，
本研究のマスク形状および寸法範囲ではドライプロセスの方
がはりの形状精度などは良いもののSiC薄膜そのものが侵食
を受けること，またウェットプロセスでは侵食は受けにくい
もののはりの形状精度が劣化することがわかった．
(4) 製作したSiCはりは幅30µm，長さ10µm，厚さ180nm（公
称値）と微小なものの，高い柔軟性を有することがわかった．
　以上の結果は，例えば高温用微小機構への適用可能性を示唆
するものと考えられる．ただし，SiC薄膜の残留応力を低減しな
いと，自立構造に適用するのは難しいと考えられる．また，エッ
チングプロセスの各条件についても，適正化の余地を残してい
る．SiCはりの機械的特性の評価も今後の課題である．
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